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ABSTRAKT 
Tato práce se zabývá přípravou vápenato-hlinitých fází vysokoteplotní metodou a sol-gel 
metodou. Připravovány byly fáze monokalcium aluminát (CA), dodekakalcium heptaaluminát 
(C12A7), trikalcium aluminát (C3A) a kalcium dialuminát (CA2). Při použití sol-gel metody byly 
použity a zhodnoceny dva postupy – bez přídavku EDTA a s přídavkem EDTA. Provedení 
jednotlivých metod bylo podrobně popsáno. Použité metody byly porovnávány zejména 
z hlediska dosažené čistoty připravených fází. Ke stanovení čistoty připravených vápenato-
hlinitých fází byla použita rentgenová difrakční analýza.  
ABSTRACT 
This work focuses on the preparation of calcium aluminates by solid state synthesis and by sol-
gel method. Phases prepared were monocalcium aluminate (CA), dodecacalcium 
heptaaluminate (C12A7), tricalcium aluminate (C3A) and calcium dialuminate (CA2). Two 
modifications of sol-gel method were used – the difference between them was in the addition 
of EDTA. Each method was closely described and results were compared according to the 
achieved purity of prepared phases. X-ray diffraction analysis was used to determine the purity 
of  prepared calcium-aluminates. 
KLÍČOVÁ SLOVA 
vápenato-hlinité fáze, hlinitanový cement, rentgenová difrakční analýza, vysokoteplotní 
metoda, sol-gel metoda 
KEY WORDS 
calcium aluminates, calcium aluminate cement, X-ray diffraction analysis, solid state synthesis, 
sol-gel method 
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1. ÚVOD 
Vápenato-hlinité fáze jsou látky, které mají význam především jako součást cementů, přičemž 
nejdůležitější jsou pro cement hlinitanový, ve kterém jsou zastoupeny nejvíce. Aby bylo možné 
studovat jednotlivé vápenato-hlinité fáze, zejména jejich hydrataci, bylo třeba naleznout 
vhodnou metodu jejich přípravy. 
Ve snaze naleznout nejjednodušší a nejúčinnější způsob, jakým by se daly vápenato-hlinité fáze 
připravit, bylo navrženo několik různých metod a postupů. Nelze jednoznačně určit nejlepší 
metodu přípravy, jelikož ne každá metoda je vhodná pro přípravu všech stabilních vápenato-
hlinitých fází. Při použití většiny metod dochází ke vzniku nežádoucích fází, a proto většinou 
bývá nutné část procesu přípravy opakovat, což má za následek velkou časovou náročnost 
používaných metod. 
V této práci jsou porovnávány dva způsoby přípravy vápenato-hlinitých fází – vysokoteplotní 
metoda a sol-gel metoda. Vysokoteplotní metoda je nejstarším známým způsobem přípravy 
vápenato-hlinitých fází a v současné době se pořád jedná o způsob nejvíce používaný. 
Základem vysokoteplotní metody je reakce oxidů v pevné fázi, a proto je tato metoda někdy 
také označována jako metoda přípravy slinováním v pevné fázi. 
Sol-gel metoda je v porovnání s vysokoteplotní metodou novější způsob syntézy vápenato-
hlinitých fází. Kromě přípravy vápenato-hlinitých fází se tato metoda v praxi používá 
k přípravě řady produktů jako jsou keramické membrány, ochranné povlaky nebo nanočástice. 
Tato metoda, při které se vychází z gelového prekurzoru, se vyskytuje ve velkém množství 
různých modifikací. Jednotlivé modifikace se liší především ve způsobu přípravy a chemickém 
složení gelového prekurzoru, jeho zpracování je většinou stejné. Z běžných vápnato-hlinitých 
fází byly v této práci připravovány tyto fáze: CA, C12A7, C3A a CA2. 
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2. TEORETICKÁ ČÁST 
2.1 Hlinitanový cement 
Jako cement se označuje hydraulické práškové pojivo (maltovina), jehož účinnými složkami 
jsou sloučeniny CaO, SiO2, Al2O3, Fe2O3 a případně ještě jiné sloučeniny podobného typu. 
Cementy lze podle chemického složení převažující aktivní složky rozdělit do tří skupin, a to na 
křemičitanové cementy, hlinitanové cementy a jiné cementy (železitanové, chromitanové a 
další). [1] 
Hlinitanové cementy jsou po portlandském cementu nejvýznamnějším typem cementů. 
Původní motivací k jejich vyvinutí byla potřeba cementu, který by odolával působení síranů. 
Výroba hlinitanových cementů probíhá v mnohem menším měřítku, než je tomu u cementu 
portlandského, jelikož se nehodí na výrobu betonu pro nosné konstrukce, a jejich cena je vyšší. 
Uplatnění nachází tam, kde je zapotřebí specifických vlastností malty nebo betonu. Mezi 
nejvýznamnější vlastnosti hlinitanových cementů patří rychlé tuhnutí a odolnost proti vysokým 
teplotám a teplotním změnám. Díky těmto vlastnostem se používají pro výrobu žárovzdorných 
a těsnících malt. Jejich další výhodnou vlastností je větší odolnost vůči agresivním chemikáliím 
(především kyselinám), než je tomu u křemičitanových cementů, a také větší odolnost proti 
nárazům a otírání. Hlinitanové cementy se často používají v kombinaci s portlandským 
cementem, síranem vápenatým nebo vápnem. [2, 3] 
Z hlediska chemického složení se hlinitanové cementy odlišují od portlandského cementu 
především obsahem Al2O3 (obrázek 1), který je v rozmezí 40–80 %. Jejich tvrdnutí způsobuje 
převážně hydratace vápenato-hlinitých fází, největší zastoupení zde má CA (monokalcium 
aluminát). [2] 
 
Obrázek 1: Porovnání složení hlinitanového cementu a portlandského cementu [3] 
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2.1.1 Výroba hlinitanového cementu 
Základní suroviny pro výrobu hlinitanového cementu jsou vápenec a bauxit. Při výrobě 
cementu s nižším obsahem Al2O3 (šedý) se používají bauxity, ve kterých je až 20 % Fe2O3 [4]. 
Na začátku výrobního procesu se vápenec smíchá s železitým bauxitem a směs je poté 
vypalována v peci při teplotách 1500–1600 °C. Jako palivo do pece se používá topný olej, uhlí 
nebo zemní plyn, často v kombinaci s alternativními palivy. Zcela roztavený produkt je poté 
odpichován ze spodní části pece a je pomalu ochlazován. Vzniklý slinek se následně mele 
pomocí kulového mlýna. Povrch pomletého slinku musí být minimálně 225 m2·kg-1. Na rozdíl 
od portlandského cementu se k hlinitanovému cementu nepřidává síran vápenatý v žádné ze 
svých forem (sádra, anhydrid) a rychlost tuhnutí závisí pouze na složení samotného 
cementu. [5] 
Hlinitanové cementy s vyšším obsahem Al2O3 (bílé) se vyrábějí z čistějších surovin, jako zdroj 
Al2O3 se používají kvalitnější bauxity s nízkým obsahem Fe2O3 nebo přímo alumina. Rozdílný 
je také poměr použitého vápence a bauxitu ve směsi. Tyto cementy s velkým obsahem Al2O3 
se vypalují v menších pecích, kde jako palivo slouží především topný olej z důvodu zabránění 
kontaminace produktu a aby produkt neztratil svoji bílou barvu, jelikož takto připravený bílý 
cement slouží i k dekorativním účelům. Barva produktu může být dodatečně upravena pomocí 
barviv. [4, 5] 
2.1.2  Složení hlinitanového cementu 
Rozlišujeme dva hlavní typy hlinitanových cementů – bílé a šedé. Z chemického hlediska se 
liší především tím, že bílý hlinitanový cement obsahuje více oxidu hlinitého a méně oxidů 
železa než šedý. Bílý hlinitanový cement také bývá více zásaditý. To je způsobeno surovinami, 
ze kterých se vyrábí, jelikož pro výrobu bílého cementu se používá bauxit s vyšším obsahem 
K2O a Na2O. V bílém cementu je obsah zásaditých oxidů 0,5–0,7 %, zatímco u šedých je to 
méně než 0,4 %. Z hlediska obsahu SO3 jsou na tom oba typy hlinitanových cementů podobně, 
obsahují jej 0,02–0,07 %. Takto nízká hodnota vnitřního SO3 je výhodná z hlediska odolnosti 
vůči síranům. Chemické složení hlinitanových cementů je uvedeno v tabulce 1. [3, 5] 
Tabulka 1: Složení hlinitanových cementů s různým obsahem Al2O3 (uváděno v hmotnostních 
procentech) [6] 
Al2O3 CaO Fe2O3 FeO SiO2 TiO2 MgO K2O + Na2O SO3 
40–45 42–48 <10 <5 5–8 ~2 <1,5 <0,4 <0,2 
49–55 34–39 <3,5 <1,5 4–6 ~2 ~1 <0,4 <0,2 
50–55 36–38 <2 <1 4–6 ~2 ~1 <0,4 <0,2 
69–72 27–29 <0,3 <0,2 <0,8 <0,1 <0,3 <0,5 <0,2 
79–82 17–20 <0,25 <0,2 <0,4 <0,1 <0,2 <0,7 <0,2 
 
Z hlediska fázového složení mají největší význam vápenato-hlinité fáze. Nejvíce je zastoupen 
CA, další významnou fází je C12A7. U bílých hlinitanových cementů se vyskytují i fáze CA2 a 
CA6. Kromě vápenato-hlinitých fází se zde vyskytují i jiné fáze, jako je C4AF, β-C2S, γ-C2S 
C2AS, C2MS2 a v malém množství mohou být zastoupeny i některé další fáze. [4, 6] 
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2.1.3 Hydratace hlinitanového cementu 
Hydratace hlinitanového cementu probíhá přes roztok, kdy nejprve dochází k rozpouštění 
bezvodých fází a následně se z roztoku vysráží hydratované fáze. Jakmile dojde ke smíchání 
hlinitanového cementu s vodou za normální teploty, vzniká roztok s molárním poměrem 
CaO/Al2O3 mírně větším než jedna. Koncentrace tohoto roztoku se poměrně rychle zvyšuje až 
do dosažení maximální hodnoty, kdy molární poměr CaO/Al2O3 zůstává 1,1–1,2. Po přesycení 
dochází k nukleaci a vysrážení pevných hydratovaných fází z roztoku, což má za následek 
prudký pokles koncentrace. Následně se koncentrace opět zvyšuje dalším rozpouštěním 
bezvodých fází až do opětovného dosažení potřebného stupně přesycení, kdy se celý proces 
opakuje. Závislost koncentrace rozpuštěných složek na čase je zobrazena na obrázku 2. [4, 7] 
 
Obrázek 2: Závislost koncentrace CaO a Al2O3 na čase při hydrataci hlinitanového cementu [4] 
Čas, za který roztok dosáhne maximální možné koncentrace, roste se zvětšujícím se poměrem 
voda/cement, zatímco maximální možná koncentrace rozpouštěných složek se mírně zmenšuje. 
Poměr koncentrací CaO/Al2O3 zůstává vždy přibližně stejný. [4] 
Množství vody potřebné na hydrataci hlinitanového cementu je větší, než je tomu u 
portlandského cementu, teplo při ní uvolněné je přibližně stejné a pohybuje se v rozsahu 450–
500 J/g. Na rozdíl od cementu portlandského se však teplo uvolňuje mnohem rychleji (70–90 % 
se uvolní během prvních 24 h). [7] 
 
2.2  Vápenato-hlinité fáze 
2.2.1  CA – monokalcium aluminát 
Monokalcium aluminát (CaO·Al2O3) je vápenato-hlinitá fáze, která se v přírodě volně 
nevyskytuje. Jedná se o krystalickou fázi, z hlediska symetrie v krystalové mřížce patří do 
jednoklonné soustavy. Krystalická struktura je odvozená od krystalické modifikace SiO2 β-
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tridymitu. Na rozdíl od β-tridymitu jsou zde místo křemíkových atomů atomy hliníkové. 
V dutinách krystalické mřížky se nacházejí Ca2+ ionty, díky kterým je vyrovnán náboj celé 
struktury. Hustota CA je 2945 kg·m-3. [4, 8] 
CA je hlavní hydraulickou složkou v hlinitanových cementech a je zodpovědný za tvorbu jejich 
počáteční pevnosti. Jeho zastoupení je 60–70 % v šedém hlinitanovém cementu, v bílém to 
bývá méně, jelikož jsou v něm zastoupeny i fáze s větším obsahem Al2O3. V cementech je tato 
fáze přítomna ve formě tuhého roztoku a prakticky vždy bývá znečištěna jinými oxidy, 
především Fe2O3, SiO2 a TiO2. [5, 9] 
Produkty hydratace CA závisí na teplotě, při které dochází k reakci s vodou. Pokud je teplota 
menší než 15 °C, dochází především ke vzniku hydratované fáze CAH10. [5] 
10CAHH10CA   (1) 
Tvorba CAH10 probíhá přes roztok, kdy je nejprve anhydrid rozpuštěn v kapalné fázi, a poté 
dojde k vysrážení hydratovaného produktu z přesyceného roztoku. CAH10 je hexagonální fáze 
s předpokládanou iontovou strukturou Ca3[Al(OH)4]6·18H2O. Většina vody není vázána pevně, 
díky čemuž o ni struktura postupně přichází, což je doprovázeno degenerací krystalové mřížky. 
Při teplotách 250–300 °C se tento materiál stává amorfním a při dosažení teploty 1000 °C 
dochází k přeměně na CA. Pokud voda nemůže systém jednoduše opustit, probíhá rozklad 
CAH10 jiným způsobem, kdy dochází ke vzniku C3AH6 a gibbsitu (AH3). K této reakci dochází 
při zahřívání zatuhlého hlinitanového cementu, jelikož C3AH6  je z hlediska termodynamiky 
stabilnějším produktem než CAH10. K přeměně CAH10 na C3AH6 nedochází nikdy přímo a 
vždy dochází ke vzniku C2AH8 jako meziproduktu. [8] 
Při hydrataci za teplot vyšších než 15 °C dochází ke vzniku dvou hydratovaných fází, kdy 
kromě CAH10 vzniká i C2AH8. Pokud teplota přesáhne 25 °C, hlavním produktem hydratace je  
C2AH8. Vznik C2AH8 popisuje rovnice 2. [5] 
382
C25 AHAHCH11CA2     (2) 
C2AH8 je hexagonální vrstevnatá fáze, kterou je možno popsat vzorcem 
[Ca2Al(OH)6]·[Al(OH)3(H2O)3]OH. Při sušení nebo zahřívání dochází k přechodu této látky na 
hydráty s menším obsahem vody, jako například C2AH5. Stejně jako CAH10 je i tato fáze 
termodynamicky nestabilní a má tendenci přecházet na C3AH6. [8] 
Současně se vznikem C2AH8 dochází i ke vzniku hlinitanového gelu (Al2O3·xH2O). Tato 
původně amorfní látka postupně přechází do krystalického stavu a dochází ke vzniku krystalů 
gibbsitu. [5] 
32232 Al(OH)2OH)(3OHOAl  xx  (3) 
Pokud k hydrataci dochází při teplotě vyšší než 60 °C, vzniká přímo C3AH6. Zároveň opět 
vzniká i hlinitanový gel, který přechází na gibbsit. 
363 AH2AHCH12CA3   (4) 
C3AH6 je jediná hydratovaná fáze v systému CaO-Al2O3-H2O, která je termodynamicky 
stabilní za běžných teplot. C3AH6 má kubickou strukturu, vzorec této fáze může být vyjádřen 
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jako Ca3[Al(OH)6]2. Při zahřívání nejprve přechází na C12A7H+CH (200–250 °C) a při dosažení 
teplot přes 800 °C z něj vzniká C3A. [8] 
Další fází, která může vzniknout hydratací CA je C4AH13.  Ke vzniku C4AH13 může dojít při 
teplotách hydratace cca 20 °C, především pokud jsou ve směsi, která je hydratována příměsi 
(např. Li+). [5] 
134AHCH13 C3CA   (5) 
Hydratované fáze CAH10, C2AH8, C4AH13, popřípadě i jiné fáze, které mohou při hydrataci 
monokalcium aluminátu vzniknout, jsou nestabilními meziprodukty a všechny přecházejí na 
C3AH6. Při tomto procesu dochází ke zmenšování objemu až na 66 % původní hodnoty. 
H18AH2AHCCAH3 36310   (6) 
H9AHAHC2AHC3 36382  (7) 
H6CHAHC2AHC 63134   (8) 
Přechod na C3AH6 má za následek uvolňování vody a vznik pórů, což vede ke ztrátě pevnosti 
hlinitanových cementů. [5, 8] 
2.2.2 C12A7 – dodekakalcium heptaaluminát 
C12A7 je anorganická látka, která se v přírodě vzácně vyskytuje jako minerál mayenit. Atomy 
v mayenitu jsou uspořádány do prostorově centrované krychlové soustavy. Chemické složení 
jedné jednotky krystalické mřížky je možno vyjádřit jako [Ca12Al14O32]2O2«V»10. První část 
vzorce (v hranatých závorkách) popisuje pevný mřížkový skelet, který se skládá z dvanácti 
uzavřených podjednotek. Dva O2- ionty, které nejsou součástí skeletu, jsou umístěny uvnitř 
dvou podjednotek (klecí), zbývajících deset podjednotek je prázdných. Prázdné podjednotky 
jsou označeny jako «V». Struktura C12A7 je zobrazena na obrázku 3. [10] 
Pokud je C12A7 vyroben v atmosféře vzduchu s běžnou vlhkostí, jeho krystalická mřížka 
obsahuje vždy malé množství vody, která je důležitá pro stabilitu celé struktury. Při zahřívání 
se obsah vody zvyšuje až do dosažení 950 °C, poté obsah vody klesá až do 1400 °C, kdy se 
materiál roztaví a stává se téměř anhydridem. Maximální obsah vody ve struktuře je 1,3 %, což 
odpovídá vzorci C12A7H. Součástí struktury C12A7 může být i halogen, některé speciální 
cementy obsahují fázi C11A7·CaF2. [8] 
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Obrázek 3: Schéma struktury C12A7 [11] 
 V hlinitanových cementech se C12A7 vyskytuje běžně, ale pouze v malých množstvích. Jedná 
se o nejreaktivnější vápenato-hlinitou fázi přítomnou v hlinitanových cementech. Hydrataci 
podléhá mnohem rychleji, než je tomu u CA. Produkty hydratace jsou stejné jako u CA, za 
běžných teplot dochází především ke vzniku C2AH8. [5] 
382712 AHAHC6H51AC   (9) 
Vzniklá fáze C2AH8 při zahřátí přechází na stabilnější fázi C3AH6. Dochází také ke vzniku 
CAH10, zde však na rozdíl od hydratace CA vzniká v menším množství. Při této reakci dochází 
i ke vzniku CH, který okamžitě reaguje s CAH10 a vzniká C2AH8 nebo reaguje s C2AH8 a tvoří 
C3AH6. [5] 
CH6AHCAH6H96AC 310712   (10) 
2.2.3 CA2 – kalcium dialuminát 
CA2 je vápenato-hlinitá fáze, kterou lze popsat pomocí vzorce CaO·2Al2O3. Tuto fázi je možno 
nalézt v přírodních zeminách nebo meteoritech jako bezbarvý až bílý minerál. Teplota tání této 
látky je přibližně 1765 °C [12]. CA2 má monoklinickou strukturu, základem krystalické mřížky 
jsou tetraedry AlO4 [5]. Struktura CA2 je znázorněna na obrázku 4. 
CA2 se vyskytuje především v bílých hlinitanových cementech. Reakce této fáze s vodou 
probíhá pomaleji než je tomu u CA nebo C12A7 a na pevnosti cementu se podílí méně. Rovnice 
hydratace jsou obdobné hydrataci CA. Z hlediska využití jako součást cementů je CA2 
významný díky svým dobrým tepelným vlastnostem, především svou malou tepelnou 
roztažností. [13] 
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Obrázek 4: Schéma struktury CA2 [14] 
2.2.4 CA6 – kalcium hexaaluminát 
Kalcium hexaaluminát (CaO·6Al2O3) je fáze s největším obsahem Al2O3 v CaO-Al2O3 
systému, která je stabilní. Jeho krystalická struktura odpovídá struktuře magnetoplumbitu 
(obrázek 5). Zrna CA6 se vyskytují ve dvou morfologiích – rovnoosé a destičkové. 
Z hlediska chemie cementu není tato fáze příliš významná, jelikož nereaguje s vodou. CA6 má 
vysokou teplotní odolnost, jeho bod tání je 1870 °C [15]. Využití nachází především v keramice 
a keramických vláknových kompozitech, kde se používá jako alternativa k uhlíku a nitridu 
boritému [16]. 
 
Obrázek 5: Schéma struktury CA6 [17] 
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2.2.5 C3A – trikalcium aluminát 
C3A je možno popsat pomocí funkčního vzorce 3CaO·Al2O3. Krystalická mřížka se skládá 
z šestistěnů, které jsou tvořeny šesti tetraedry AlO4. Jednotlivé šestistěny jsou udržovány 
pohromadě pomocí Ca2+ iontů. Struktura C3A je zobrazena na obrázku 6.  Za normální teploty 
má čistý C3A krychlovou krystalickou strukturu. Součástí struktury C3A se kromě CaO a Al2O3 
mohou stát i jiné oxidy, především MgO, SiO2, Fe2O3, K2O nebo Na2O. Přítomnost těchto oxidů 
má za následek vznik více polymorfních struktur. [18] 
 
Obrázek 6: Schéma struktura C3A, Al – šedá, O – černá, Ca – modrá [19] 
C3A se na rozdíl od CA, C12A7 a CA2 nevyskytuje v hlinitanových cementech, je však 
významnou součástí portlandského cementu. Ze všech vápenato-hlinitých fází je C3A látkou 
nejreaktivnější. Jedná se také o nejreaktivnější složku v portlandském cementu. Produkty a 
průběh hydratace C3A záleží ve velké míře na přítomnosti sádrovce. [8, 18]  
Při hydrataci za normální teploty a v nepřítomnosti síranů dochází k velmi rychlému tuhnutí na 
úkor pevnosti výsledného produktu [19].  Probíhají  následující reakce: 
821943 AHCAHCH27AC2   (11) 
821343 AHCAHCH21AC2   (12) 
H51AHC2AHCAHC 6382194   (13) 
Přídavkem síranu ve formě sádrovce dojde ke zpomalení procesu tuhnutí, jelikož se na povrchu 
zrn C3A vytvoří vrstva ettringitu. 
323219623 HSACAHCH26HSC3AC  (14) 
Ettringit poté pomalu reaguje s C3A a dochází ke tvorbě C4ASH12. [20] 
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2.3 Způsoby přípravy vápenato-hlinitých fází 
2.3.1 Příprava slinováním v pevné fázi 
Nejběžnějším způsobem přípravy vápenato-hlinitých fází je slinování směsi aluminy a CaO 
nebo CaCO3 v pevné fázi. Výchozí suroviny jsou smíchány ve stechiometrickém poměru podle 
požadované fáze a jsou vypalovány při teplotách přesahujících 1 400 °C po dobu několika 
hodin. Vznik jednotlivých fází popisuje fázový diagram systému CaO-Al2O3 (obrázek 7). 
Úplnost průběhu reakcí v pevné fázi závisí na homogenizaci vstupních surovin, velikosti 
reagujících částic a jejich měrném povrchu. [21, 22] 
Pokud je směs Al2O3 a CaO zahřívána na teplotu 1200–1400 °C, dochází ke tvorbě všech 
termodynamicky stálých fází (CA, CA2, C3A, C12A7, CA6), což může mít za následek vznik 
nechtěných fází při použití této metody. Fáze, které obsahují větší množství Al2O3 vznikají 
z fází s vysokým zastoupením CaO, například pří tvorbě CA2 dochází nejprve ke vzniku CA, 
který působením vysoké teploty přechází na CA2. Dalším problémem této metody je i 
přítomnost nezreagované aluminy a CaO ve výsledném produktu. Tyto problémy je možno 
částečně odstranit, pokud se proces homogenizace (obvykle mletím) a výpalu provádí 
opakovaně v několika cyklech. [22] 
 
Obrázek 7: Fázový diagram systému CaO-Al2O3 [23] 
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2.3.2 Pechiniho metoda 
Alternativním způsobem přípravy vápenato-hlinitých fází je tzv. Pechiniho metoda a její 
modifikace. Tato metoda využívá schopnosti některých alfa-hydorxykarboxylových kyselin, 
jako je například kyselina citronová, tvořit cheláty s kovovými ionty. [21]  
Při této metodě se zahřívá roztok obsahující kyselinu, kovové ionty a vícesytný alkohol, 
přičemž dochází k polyesterifikaci kyseliny a polyolu. Polyesterifikací vzniká polymerní 
prekurzor ve formě pryskyřice, v jejíž síti jsou uzavřeny kationty kovu.  Takto připravený 
prekurzor se vypaluje a dochází ke vzniku vápenato-hlinitých fází. Teplota výpalu polymerního 
prekurzoru je cca 1000 °C. Jako zdroj vápenatého a hlinitého kationtu se používají dusičnany 
těchto kovů, popřípadě jejich hydráty. [21, 22] 
Jednotlivé procesy probíhající při Pechiniho metodě nastávají při různých teplotách. Při teplotě 
výchozího roztoku cca 80 °C dochází k chelataci  a začíná probíhat esterifikace. Po dosažení 
teploty 150 °C dále probíhá polyesterifikace a ze vzniklého gelu se odpařuje přebytečné 
rozpouštědlo. Po vysušení gelu se vzniklý xerogel vypaluje. Při teplotě 400 °C dochází 
k částečné degradaci polymerní sítě, po dosažení teploty 600 °C dochází k vyhoření veškerých 
organických látek a vzniká uhličitan vápenatý společně s deformovanými strukturami AlO4. 
V poslední fázi dochází za teploty přibližně 1000 °C k rozkladu uhličitanu vápenatého, vznikají 
tetraedry AlO4. [24] 
2.3.3 Spalovací syntéza 
Spalovací syntéza je založena na zahřívání nasycených vodných roztoků solí požadovaných 
kovů společně s vhodným palivem, dokud nedojde ke vznícení směsi. Po vznícení probíhá 
spalovací reakce, jejímž produktem je suchý, krystalický produkt ve formě prášku. Pro přípravu 
vápenato-hlinitých fází touto metodou se nejčastěji používá dusičnan hlinitý a dusičnan 
vápenatý, jelikož se jedná o sloučeniny dobře rozpustné ve vodě. Jako palivo se většinou 
používá močovina. [25] 
Redoxní reakce probíhající při spalovací syntéze je exotermická. Spalovací reakce probíhající 
na podobném principu mívají často explozivní charakter, pokud nejsou kontrolovány, avšak 
reakce systému dusičnanů a močoviny je neexplozivní, dochází při ní pouze k uvolnění velkého 
množství plynů a dochází ke vzniku plamene, který dosahuje teploty přesahující 1 000 °C. 
Maximální teplota plamene a doba chlazení produktu, je ovlivněna množstvím použitého 
paliva. [25, 26] 
Z dusičnanů lze vytvořit požadované fáze i běžnou kalcinací, pokud je dosaženo potřebné 
teploty. V takovém případě je však třeba dodávat velké množství tepla až do konečné fázové 
přeměny. Při spalovací syntéze se využívá energie uvolněná při hoření paliva, přičemž ke 
vznícení směsi dochází za mnohem nižších teplot, než je potřeba na samotnou fázovou 
přeměnu. [25] 
Jako palivo je možno kromě močoviny použít i jiné látky, jako je např. tetraformal triazin 
(TFTA, C4H16N6O2), hydrazid kyseliny maleinové (C4H4N2O2) nebo 1,3-diaminomočovina 
(CO(N2H3)2). Jednotlivá paliva se od sebe odlišují především množstvím plynů, které jsou 
vyprodukovány na jeden mol paliva. Vzniklé plyny odebírají teplo, které je potřeba na fázovou 
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přeměnu vznikajících fází, proto je jejich vznik ve velkém množství nežádoucí. Z tohoto 
hlediska je nejvýhodnějším palivem močovina, která při spálení 1 molu vyprodukuje 4 moly 
spalin. Spalování močoviny popisuje rovnice 15. [25] 
222222 NOH2COO
2
3
)CO(NH   (15) 
Vznik monokalcium aluminátu pomocí spalovací syntézy popisuje  rovnice 16. Další vápenato-
hlinité fáze vznikají analogicky. 
22232223233 O10N4 OH22OAlCaOO4H)Ca(NOO9H)Al(NO2   (16) 
2.3.4 Mechanochemická syntéza 
Mechanické aktivace chemických procesů se dá využít pro syntézu řady látek, mezi které patří 
i vápenato-hlinité fáze. Při mechanické aktivaci dochází ke změně struktury pevných látek 
vlivem mechanické energie, která je nejčastěji dodávána pomocí mletí. Tím dochází 
k usnadňování reakcí v pevné fázi, jelikož se zvětšuje povrch částic a množství defektů v jejich 
strukturách. [27, 28] 
Jako výchozí látky pro mechanochemickou syntézu vápanato-hlinitých fází se používají 
hydroxid vápenatý a hydroxid hlinitý. Směs těchto látek se mele společně 
s izopropylalkoholem, což vede k mechanické aktivaci a tvorbě hydratovaných vápenato-
hlinitých fází. Hydratované fáze jsou poté vypalovány a vzniká finální produkt. Vápaneto-
hlinité fáze připravené pomocí této metody mají po reakci s vodou rychlejší nárůst počáteční 
pevnosti než fáze připravené tradičním způsobem slinováním v pevné fázi, což vypovídá o 
jejich zvýšené hydraulické aktivitě. [28] 
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3.  EXPERIMENTÁLNÍ ČÁST 
3.1 Použité chemikálie 
Chemikálie použité pro přípravu vápenato-hlinitých fází jsou uvedeny v tabulce 2. Všechny 
použité chemikálie měly čistotu p. a. 
Tabulka 2: Použité chemikálie [29] 
  Název Vzorec M [g·mol-1] Cena (bez DPH) 
Vysokoteplotní 
Uhličitan vápenatý CaCO3 100,09 869 kč/kg 
Oxid hlinitý 
NABALOX NO 
625-10 (Al2O3) 
101,96 
- 
Sol-gel 
Tetrahydrát dusičnanu 
vápenatého 
Ca(NO3)2·4H2O 236,15 
373 kč/kg 
Nonahydrát dusičnanu 
hlinitého 
Al(NO3)3·9H2O 375,13 
880 kč/kg 
Monohydrát kyseliny 
citronové 
C7H8O7·H2O 210,14 
160 kč/kg 
EDTA C10H16N2O8 292,24  938 kč/kg 
Amoniak, vodný roztok 
25–29% 
NH3 17,03 
103 kč/dm3 
3.2 Použité analytické metody 
3.2.1 Rentgenová difrakční analýza 
Rentgenová difrakční analýza, často označována zkratkou XRD (X-ray diffraction), je 
analytická metoda, pomocí které je možno zjistit informace o uspořádání krystalické mřížky a 
fázovém složení krystalických materiálů. [30] 
Tato metoda je založená na interakci rentgenového záření s elektrony atomů analyzované látky 
spočívající v pružném rozptylu. Primární rentgenové záření dopadá na krystalickou mřížku, 
čímž dochází k rozvibrování elektronů a uvolnění sekundárního záření, které má stejnou energii 
jako záření primární. Po pružném rozptylu záření dochází k jeho interferenci. Interference je ve 
většině směrů destruktivní, pro XRD analýzu má však největší význam interference 
konstruktivní, která zvětšuje intenzitu záření.  Úhel, ve kterém probíhá konstruktivní 
interference, vyplývá z Braggova zákona (rovnice 17). V Braggově zákoně n značí řád 
interference, λ vlnovou délku, d vzdálenost mezi krystalovými rovinami a θ úhel mezi 
rozptylovaným svazkem a atomovou rovinou. [30, 31] 
 sin2dn   (17) 
Výsledkem XRD analýzy je difraktogram, pomocí kterého je možno studovat krystalické 
složení a mikrostrukturu vzorku. Atomy jsou v krystalické mřížce pravidelně periodicky 
uspořádány, díky čemuž vznikají difrakčních maxima, jejichž poloha, intenzita a tvar závisí na 
druhu atomů a dokonalosti jejich uspořádání v prostoru  Na rozdíl od elektronové mikroskopie 
poskytuje XRD globální parametry (tj. z velkého objemu vzorku), díky čemuž se lépe hodí ke 
kvantitativním charakteristikám. Jedná se o metodu nedestruktivní, což umožňuje další 
zpracování analyzovaného vzorku. Kromě strukturní a fázové analýzy je možno XRD využít i 
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pro studium tenkých vrstev, analýzu textur a výzkum nanomateriálů. Pro analýzu připravených 
vápenato-hlinitých fází byl použit difraktometr Empyrean od firmy Panalytical, zobrazený na 
obrázku 8. [30, 31] 
 
Obrázek 8: Snímek rentgenového difraktometru Empyrean od firmy Panalytical [31] 
3.2.2 Rastrovací elektronová mikroskopie 
Rastrovací elektronová mikroskopie (SEM) je analytická metoda, která umožňuje pořizování 
snímků o vysokém rozlišení z povrchu analyzovaného vzorku. Hlavní výhodou SEM oproti 
klasické mikroskopii je možnost mnohem většího zvětšení.  
Elektronový mikroskop generuje svazek elektronů, které jsou urychlovány pomocí 
urychlovacího napětí. Jako zdroj elektronů obvykle slouží žhavené wolframové vlákno. 
Elektrony jsou v úzkém sloupci směřovány na povrch vzorku, kde interagují s jeho atomy. Část 
elektronů se vlivem pružné srážky s jádry atomů vzorku odrazí zpět, přičemž si zachovají svoji 
energii. Tyto zpětně odražené elektrony bývají označovány zkratkou BSE (backscattered 
electrons). Elektrony, které nejsou zpět odraženy, jsou absorbovány atomy na povrchu vzorku 
a způsobí emisi sekundárních elektronů (SE – secondary electrons). Energie sekundárních 
elektronů je menší než u primárních a zpětně odražených elektronů. 
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V rastrovací elektronové mikroskopii se používají dva základní typy detektorů – detektor 
sekundárních elektronů a detektor zpětně odražených elektronů. Detekce SE umožňuje tvorbu 
snímků, na kterých je možno pozorovat morfologii povrchu vzorku. BSE jsou výsledkem 
elastické interakce, která může probíhat mnohem hlouběji pod povrchem vzorku, než je tomu 
u SE, a proto neposkytují tak kvalitní snímky z povrchu vzorku, ale je možno je použít pro 
zjištění prvkového složení. [32] 
Pro měření byl použit rastrovací elektronový mikroskop EVO LS 10 od společnosti Zeiss 
(obrázek 9) v módu detekce sekundárních elektronů. 
 
Obrázek 9: Snímek elektronového mikroskopu EVO LS 10 od společnosti Zeiss [33] 
3.3 Příprava vysokoteplotní metodou 
Vápenato-hlinité fáze byly vysokoteplotní metodou připravovány z uhličitanu vápenatého a 
oxidu hlinitého. Tyto výchozí látky byly nejprve naváženy a smíchány v poměru daném 
připravovanou fází. Molární poměr CaO:Al2O3 je pro přípravu CA 1:1, pro ostatní fáze je to 
3:1 (C3A), 1:2 (CA2) a 12:7 (C12A7). Navážky byly počítány pro 20,00 g Al2O3 na přípravu CA, 
u ostatních fází bylo množství dopočítáno, aby docházelo vždy k přípravě stejného množství 
vápenato-hlinité fáze. Jelikož nebyl pro přípravu použit CaO, ale CaCO3, ze kterého CaO 
vzniká až při termickém rozkladu, bylo třeba přepočítat látkové množství pro CaCO3. Příklad 
výpočtu pro CA: 
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Navážky pro přípravu ostatních fází byly vypočítány analogicky a jsou uvedeny v tabulce 3. 
Tabulka 3: Navážky pro vysokoteplotní metodu 
  Al2O3 [g] CaO [g] CaCO3 [g] CaO + Al2O3 
CA 20,00 11,00 19,63 31,00 
C3A 11,70 19,30 34,45 31,00 
CA2 24,31 6,69 11,93 31,00 
C12A7 15,96 15,04 26,85 31,00 
 
Připravená směs CaCO3 a Al2O3 byla homogenizována pomocí vibračního mlýnu po dobu 15 s. 
Po homogenizaci byla směs převedena do platinového kelímku a byla umístěna do muflové 
pece, kde se prováděl rozklad CaCO3.  Termický rozklad CaCO3 probíhá podle rovnice 18. 
2
C900
3 COCaOCaCO  
  (18) 
Rozklad vápence se prováděl v muflové peci, jelikož ta uvnitř neobsahuje topná tělíska, se 
kterými by vznikající CO2 přicházel do styku. Výpal v peci probíhal při teplotě 900 °C po dobu 
90 min, rychlost zahřívání pece byla nastavena na 10 °C/min. Po ochlazení byla směs opět 15 s 
homogenizována pomocí vibračního mlýnu. Vzniklá homogenizovaná směs CaO a Al2O3 byla 
dále vypalována v superkanthalové peci. Teploty výpalu byly stanoveny pomocí fázového 
diagramu systému CaO-Al2O3 a jsou uvedeny v  tabulce 4. 
Tabulka 4: Teploty výpalu vápenato-hlinitých fází 
Fáze t [°C] 
CA 1450 
C3A 1450 
CA2 1600 
C12A7 1400 
Výpal v superkanthalové peci (obrázek 10) probíhal po dobu 8 h, rychlost ohřevu byla 
nastavena na 10 °C/min, rychlost chlazení na 5 °C/min. Připravené fáze byly rozemlety 
vibračním mlýnem. Jejich čistota byla stanovena pomocí rentgenové difrakční analýzy. Pokud 
byla čistota fáze příliš nízká, prováděl se další výpal za stejných podmínek. 
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Obrázek 10: Snímek superkanthalové pece od firmy Clasic CZ [34] 
3.4 Příprava sol-gel metodou 
Při přípravě vápenato-hlinitých fází pomocí sol-gel metody bylo nejprve naváženo potřebné 
množství Ca(NO3)2· 4H2O, Al(NO3)3· 9H2O a monohydrátu kyseliny citronové. Navážky byly 
počítány pro přípravu 10 g produktu. Molární poměr kyseliny citronové a součtu všech kationtů 
ve výsledné fázi odpovídá poměru 1:1. Příklad výpočtu pro CA2: 
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Navážky pro přípravu ostatních fází byly vypočítány obdobně a jsou uvedeny v tabulce 5. 
Tabulka 5: Navážky chemikálií pro sol-gel metodu 
  m(Ca(NO3)2·4 H2O) [g] m (Al(NO3)3·9 H2O) [g] m(C6H8O7·H2O) [g] 
CA  14,94 47,47 39,89 
C3A 26,22 27,77 38,89 
CA2 9,08 57,71 40,41 
C12A7 20,44 37,87 39,4 
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Navážené chemikálie byly rozpuštěny v kádince s pomocí magnetického míchadla v cca 
100 cm3 vody. Po rozpuštění byl roztok ještě 15 min míchán, docházelo k chelataci Ca2+ a Al3+ 
iontů pomocí kyseliny citronové.  
Roztok byl kvantitativně převeden do dvou odpařovacích misek a bylo z něj odpařeno 
přebytečné rozpouštědlo pomocí topné desky. Odpařování bylo ukončeno jakmile došlo 
ke vzniku nažloutlého gelu, ze kterého se začaly uvolňovat oxidy dusíku. Gel byl umístěn do 
sušárny a byl sušen po dobu 24 h při teplotě 200 °C.  
Po vysušení se vzniklý prekurzor rozemlel pomocí vibračního mlýnu na prášek a byl vypálen 
v platinovém kelímku v muflové peci. Výpal se prováděl při teplotě 400 °C po dobu 2 h. Poté 
se prekurzor homogenizoval pomocí mlýnu a byl znovu vypalován v muflové peci. Druhý 
výpal byl prováděn při teplotě 900 °C po dobu 3 h. Rampa ohřevu byla nastaven na 5 °C/min. 
Vzniklý produkt byl rozemlet (15 s) na jemný prášek a jeho fázové složení bylo stanoveno 
pomocí rentgenové difrakční analýzy. 
3.1 Příprava sol-gel metodou s přídavkem EDTA 
Při použití sol-gel metody s přídavkem EDTA bylo nejprve rozpuštěno vypočítané množství 
EDTA ve 100 cm3 vody. Jelikož se EDTA rozpouští pouze v zásaditém prostředí, byl k roztoku 
přidáván vodný roztok amoniaku (25–29%), dokud nebylo dosaženo pH>8. Hodnota pH byla 
kontrolována pomocí pH indikačního papírku.  
Po rozpuštění veškerého EDTA byl roztok smíchán s rozpuštěnou kyselinou citronovou, 
dusičnanem vápenatým a dusičnanem hlinitým, jejich množství bylo stejné jako v předchozí 
kapitole. Po smíchání všech látek bylo opět upraveno pH na hodnotu větší než 8. 
Roztok byl převeden do odpařovací misky a byl odpařován na topné desce. Pokud se v roztoku 
začaly objevovat krystalky pevného EDTA, bylo jeho vylučování potlačeno přidáním malého 
množství vodného roztoku amoniaku. Další postup byl stejný jako při přípravě sol-gel metodou 
bez EDTA. Po vysušení měl prekurzor černou barvu, na rozdíl od prekurzoru připraveného bez 
přídavku EDTA, kdy vznikal žlutý prekurzor (srovnání na obrázku 11). Fáze C3A a C12A7 byly 
vypalovány dvakrát, jelikož po prvním výpalu dosahovaly malé čistoty. Potřebné množství 
EDTA bylo vypočteno tak, aby molární poměr kyseliny citronové k EDTA byl 2:1. Navážky 
EDTA jsou uvedeny v tabulce 6, navážky ostatních chemikálií byly stejné jako v tabulce 5. 
Tabulka 6: Navážky EDTA 
  mEDTA [g] 
CA  27,74 
C3A 27,04 
CA2 28,10 
C12A7 27,40 
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Obrázek 11: Vysušený prekurzor připravený bez přídavku EDTA (vlevo) a s přídavkem 
EDTA (vpravo) 
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4. VÝSLEDKY A DISKUSE 
4.1 XRD spektra vysokoteplotní metody 
Výsledek z XRD prvního výpalu CA je uveden na obrázku 12. Po prvním 8 h výpalu byla 
čistota připraveného CA 78 %. Kromě CA se ve vzorku vyskytovalo poměrně velké množství 
C12A7 (14 %) a CA2 (5 %). Vzorek také obsahoval 2 % CA6. Vzhledem k malé čistotě 
požadované fáze byl vzorek vypálen podruhé. 
 
Obrázek 12: Difraktogram analýzy vzorku CA (1. výpal) 
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Po druhém 8 h výpalu (obrázek 13) se obsah CA ve vzorku zvýšil na 99 %. Ze vzorku byly 
zcela odstraněny fáze C12A7 a CA6. Obsah CA2 se snížil na 1 %. 
 
Obrázek 13: Difraktogram analýzy vzorku CA (2. výpal) 
Při přípravě C3A vysokoteplotní metodou bylo dosaženo 100% čistoty již po prvním výpalu, 
ke vzniku nežádoucích fází nedošlo. 
 
Obrázek 14: Difraktogram analýzy vzorku C3A (1. výpal) 
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Čistota CA2 byla po prvním výpalu 100%, jak vyplývá z difraktogramu na obrázku 15. 
 
Obrázek 15: Difraktogram analýzy vzorku CA2 (1. výpal) 
Čistota vzorku C12A7 byla po prvním výpalu 93 %. Vzorek kromě požadované fáze obsahoval 
3 % C3A, 3 % CA a 1 % nezreagovaného Al2O3. 
 
Obrázek 16: Difraktogram analýzy vzorku C12A7 (1. výpal) 
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Po druhém výpalu došlo ke vzrůstu obsahu C12A7 na 96 %. Ze vzorku byl zcela odstraněn C3A 
i nezreagovaný Al2O3, obsah CA se zvýšil na 4 %. Po druhém výpalu byl proveden třetí výpal, 
ten měl však za následek pokles obsahu C12A7 a nárůst obsahu CA. Z tohoto důvodu nebyly 
prováděny další výpaly tohoto vzorku, jelikož byl předpokládán posun rovnováhy ve prospěch 
stabilnějšího CA.  
 
Obrázek 17: Difraktogram analýzy vzorku C12A7 (2. výpal) 
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4.2 XRD spektra sol-gel metody 
Při přípravě CA pomocí sol-gel metody bez přídavku EDTA bylo dosaženo čistoty 95%, 
zbylých 5 % tvořila fáze CA2. 
 
Obrázek 18: Difraktogram analýzy vzorku CA připraveného sol-gel metodou bez EDTA 
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Vzorek CA připravený sol-gel metodou s přídavkem EDTA obsahoval pouze požadovanou 
fázi, čistota byla 100 %, což je o 5 % více než u postupu bez přídavku EDTA. 
 
Obrázek 19: Difraktogram analýzy vzorku CA připraveného sol-gel metodou s přídavkem 
EDTA 
Čistota vzorku C3A připraveného sol-gel metodou bez přídavku EDTA byla 69 %. Vzorek 
mimo požadovanou fázi obsahoval 18 % C12A7 a 14 % CaO. 
 
Obrázek 20: Difraktogram analýzy vzorku C3A připraveného sol-gel metodou bez EDTA 
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Přípravou fáze C3A sol-gel metodou s přídavkem EDTA bylo dosaženo stejné čistoty jako bez 
přídavku EDTA (69 %). Ve vzorku byl menší obsah volného vápna (7 %) a větší obsah C12A7 
(23 %). 
 
Obrázek 21: Difraktogram analýzy vzorku C3A připraveného sol-gel metodou s přídavkem 
EDTA 
Po druhém výpalu došlo ke zvýšení obsahu C3A na 78 %, obsah C12A7 klesl na 14 %. 
 
Obrázek 22: Difraktogram analýzy vzorku C3A připraveného sol-gel metodou s přídavkem 
EDTA (2. výpal) 
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Při přípravě CA2 sol-gel metodou bez přídavku EDTA bylo dosaženo 100% čistoty. 
 
Obrázek 23: Difraktogram analýzy vzorku CA2 připraveného sol-gel metodou bez EDTA 
Vzorek CA2 připravený sol-gel metodou s přídavkem EDTA dosahoval stejné čistoty jako při 
postupu bez přídavku EDTA. 
 
Obrázek 24: Difraktogram analýzy vzorku CA2 připraveného sol-gel metodou s přídavkem 
EDTA 
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Při přípravě C12A7 pomocí sol-gel metody bez přídavku EDTA byl obsah požadované fáze 
ve vzorku pouze 1 %. Nejvíce zastoupena byla fáze CA (65 %), dále C3A (25 %) a C5A3 (9 %). 
Fáze C5A3 nepatří mezi běžné vápenato-hlinité fáze a její vznik nebyl zjištěn u žádného jiného 
vzorku. Pro dosažení lepších výsledků by bylo nezbytné změnit molární poměr vstupních látek. 
 
Obrázek 25: Difraktogram analýzy vzorku C12A7 připraveného sol-gel metodou bez EDTA 
Vzorek C12A7 připravený sol-gel metodou s přídavkem EDTA dosahoval čistoty 70 %, což je 
o 69 % více než bez přídavku EDTA. Dále obsahoval 26 % CA, 2 % CaCO3 a 2 % C3A. 
 
Obrázek 26: Difraktogram analýzy vzorku C12A7 připraveného sol-gel metodou s přídavkem 
EDTA 
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Po druhém výpalu vzorku C12A7 připraveného sol-gel metodou s přídavkem EDTA vzrostl 
obsah požadované fáze na 89 %. 
 
Obrázek 27: Difraktogram analýzy vzorku C12A7 připraveného sol-gel metodou s přídavkem 
EDTA (2. výpal) 
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4.3 Snímky z rastrovací elektronové mikroskopie 
Pomocí snímků na obrázcích 28 a 29 je možno porovnat strukturu fáze CA2 připravené 
vysokoteplotní metodou a sol-gel metodou s přídavkem EDTA při zvětšení 10 000 ×. U 
vysokoteplotní metody došlo ke vzniku větších krystalických částic, jejichž rozměry byly 
v řádech μm.  
Částice CA2 připravené sol-gel metodou s přídavkem EDTA byly mnohem menší, než u 
vysokoteplotní metody. U těchto částic docházelo aglomeraci do větších celků. 
 
Obrázek 28: Snímek CA2 připraveného vysokoteplotní metodou 
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Obrázek 29: Snímek CA2 připraveného sol-gel metodou s přídavkem EDTA 
Porovnáním snímků fáze CA při zvětšení 10 000 × bylo dosaženo stejných výsledků, jako u 
fáze CA2. Vysokoteplotní metoda poskytovala větší částice, zatímco u sol-gel metody 
docházelo ke vzniku menších kompaktnějších částic. Výsledky u ostatních fází byly obdobné, 
vysokoteplotní metoda poskytovala vždy větší částice. 
 
Obrázek 30: Snímek CA připraveného vysokoteplotní metodou 
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Obrázek 31: Snímek CA připraveného sol-gel metodou 
4.4 Srovnání metod 
Metody použité pro přípravu vápenato-hlinitých fází lze srovnávat z několika hledisek. Pomocí 
vysokoteplotní metody se 100% čistoty (dle XRD) podařilo dosáhnout pouze u fází C3A a CA2. 
Fáze CA byla připravena také o vysoké čistotě (99 %), nicméně pro dosažení této čistoty bylo 
zapotřebí 2. výpalu. Nejhoršího výsledku pomocí vysokoteplotní metody bylo dosaženo u fáze 
C12A7, kde byla čistota po 2. výpalu 96 %, přičemž další výpal už čistotu snižoval.  
U sol-gel metody bylo dosaženo čistoty 100 % pouze u fáze CA2, fáze CA měla čistotu 95 %, 
ostatní fáze byly již velmi znečištěny nežádoucími fázemi. Fáze C3A měla čistotu 69 % a C12A7 
téměř nevznikala (1 %). Z důvodu zajištění lepšího zakomplexování Ca2+ a Al3+ iontů 
v gelovém prekurzoru byl u sol-gel metody vyzkoušen postup s přídavkem EDTA. Modifikace 
sol-gel metody s přídavkem EDTA poskytla lepší výsledek u fáze CA (100 %) a C12A7 (70 %), 
u fáze C3A nedošlo ke zlepšení čistoty. 
Z hlediska ceny použitých chemikálií byla příprava pomocí vysokoteplotní metody mnohem 
levnější (cca 1/6 ceny chemikálií pro přípravu stejného množství sol-gel metodou). Z hlediska 
časové náročnosti jsou obě metody téměř rovnocenné. Vysokoteplotní metoda vyžaduje více 
času na výpal, výchozí látky je potřeba dostatečně homogenizovat a v některých případech 
provádět opakované výpaly. Sol-gel metoda vyžaduje 24 h sušení v sušárně. Modifikace sol-
gel metody s přídavkem EDTA umožňuje dosáhnutí lepší čistoty u CA a C12A7, nicméně 
komplikuje proces přípravy nutností úpravy a kontroly pH. 
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5. ZÁVĚR 
Cílem této práce bylo připravit vápenato-hlinité fáze pomocí vysokoteplotní metody a sol-gel 
metody a srovnat oba způsoby přípravy z hlediska dosažené čistoty produktu a náročnosti na 
provedení. Čistota jednotlivých fází byla kontrolována pomocí XRD. Vysokoteplotní metoda 
vedla k získání lepších výsledků, jelikož všechny připravované fáze dosahovaly vysoké čistoty. 
Největším problémem byl vznik nežádoucích fází, naopak množství nezreagovaných výchozích 
látek ve výsledném produktu bylo zanedbatelné. Nejjednodušší byla příprava fází C3A a CA2, 
tyto fáze se podařilo připravit velmi čisté již po prvním výpalu, u ostatních byl zapotřebí 2. 
výpal. 
Sol-gel metoda se ukázala jako více problematická, použitý postup je vhodný pouze pro 
přípravu fází CA a CA2, na fáze C12A7 a C3A vhodný není. Problémem této metody byl, stejně 
jako u vysokoteplotní metody, vznik nežádoucích fází. Postup s přídavkem EDTA dokázal, že 
problém nízké čistoty u fází C12A7 a C3A není způsoben pouze špatným zakomplexováním 
Ca2+a Al3+ iontů v prekurzoru. U fáze C12A7 sice přídavek EDTA čistotu zvýšil, nicméně vzorek 
stále obsahoval značné množství nežádoucích fází. Čistota fáze C3A nebyla přídavkem EDTA 
ovlivněna. Největší využití má přídavek EDTA při přípravě CA, kde umožnuje vznik 
požadované fáze o vysoké čistotě. 
Hlavní výhodou sol-gel metody je možnost přípravy CA a CA2 za teplot mnohem nižších, než 
je tomu u metody vysokoteplotní. U sol-gel metody probíhá výpal při teplotě 900 °C, tato 
teplota neumožňuje vznik žádné fáze u metody vysokoteplotní. Tento rozdíl je nejvíce znatelný 
u fáze CA2, která pro přípravu vysokoteplotní metodou vyžaduje výpal při teplotě 1 600 °C. 
Vzhledem k této skutečnosti může být sol-gel metoda vhodná pro přípravu vápenato-hlinitých 
fází tam, kde není k dispozici dostatečně výkonná pec. 
Při porovnávání náročnosti použitých metod bylo zjištěno, že obě metody vyžadují přibližně 
stejné množství času. Z pohledu ceny potřebných chemikálií je sol-gel metoda znatelně dražší. 
Pomocí snímků pořízených rastrovacím elektronovým mikroskopem bylo zjištěno, že sol-gel 
metoda poskytuje menší částice, než metoda vysokoteplotní. Velikost částic závisela mnohem 
více na použité metodě přípravy, než na chemickém složení fáze. 
Cílem navazujícího výzkumu by mohla být optimalizace použitého postupu u sol-gel metody 
pro přípravu čistých fází C12A7 a C3A. Vyšší čistoty těchto fází by mohlo být dosaženo změnou 
molárního poměru vstupních surovin nebo úpravou doby výpalu.  
40 
 
6. SEZNAM POUŽITÝCH ZDROJŮ 
[1] HLAVÁČ, Jan. Základy technologie silikátů: celostátní vysokoškolská příručka pro 
studenty oboru 27-06-8 Technologie silikátů. 2. upr. vyd. Praha: Státní nakladatelství 
technické literatury, 516 s. 
[2] SVOBODA, Luboš. Stavební hmoty. 1. české vyd. Bratislava: Jaga, 2004, 471 s. ISBN 
80-807-6007-1. 
[3] NEWMAN, John a Ban CHOO. Advanced concrete technology [online]. Boston: 
Elsevier Butterworth-Heinemann, 2003 [cit. 2015-11-03]. ISBN 0-7506-5103-2. 
Dostupné z: https://books.google.cz/books?hl=cs&lr=&id=IMdF-
QR_8mkC&oi=fnd&pg=SA2PA1&dq=calcium+aluminate+phases&ots=n9bESx376y
&sig=gU2umAfsri_3QrADqP8aAn1TGgU&redir_esc=y#v=onepage&q=calcium%20
aluminate%20phases&f=false 
[4] HEWLETT a John BENSTED. Lea's chemistry of cement and concrete [online]. 4th 
ed. Oxford: Elsevier, 2004, 1057 s. [cit. 2015-12-19]. ISBN 07-506-6256-5. Dostupné 
z: 
https://books.google.cz/books?hl=cs&lr=&id=v1JVu4iifnMC&oi=fnd&pg=PP1&dq=
calcium+aluminate+cement+manufacturing&ots=Yfv2TYVXzV&sig=pT3jVQbj3Kb
qJWrFH1yeqvB5hEg&redir_esc=y#v=onepage&q=calcium%20aluminate%20cement
%20manufacturing&f=false 
[5] BARNES, P a John BENSTED. Structure and performance of cements. London: Spon 
Press, 2002. ISBN 0-203-47778-2. 
[6] TAYLOR, H. W. Cement Chemistry [online]. 2nd edition. London: Thomas Telford 
Publishing, 1997 [cit. 2015-12-20]. ISBN 0-7277-2592-0. Dostupné z: 
https://books.google.cz/books?hl=cs&lr=&id=1BOETtwi7mMC&oi=fnd&pg=PA1&d
q=calcium+aluminate+cement+composition&ots=6Yw6Sx0Twz&sig=XGvJoWeqR7
xoXKTOoDw7dofFvn4&redir_esc=y#v=onepage&q=calcium%20aluminate%20ceme
nt%20composition&f=false 
[7] IVAN ODLER. Special inorganic cements [online]. London: E&F Spon, 2000. ISBN 
0-203-30211-7. 
[8] BALL, M. C., C. M. MARSH, R. E. SIMMONS, I. SUTHERLAND a M. C. R. 
SYMONS. Surface composition of anhydrous monocalcium aluminate, CaAl2O4. 
Journal of Materials Science [online]. 23(4), 1431-1435 [cit. 2015-12-22]. DOI: 
10.1007/BF01154613. ISSN 0022-2461. Dostupné z: 
http://link.springer.com/10.1007/BF01154613 
[9] KLAUS, S. R., J. NEUBAUER a F. GOETZ-NEUNHOEFFER. How to increase the 
hydration degree of CA: The influence of CA particle fineness. Cement and Concrete 
Research [online]. 2015, 11-20 [cit. 2015-12-22]. DOI: 
10.1016/j.cemconres.2014.08.001. ISSN 00088846. Dostupné z: 
http://linkinghub.elsevier.com/retrieve/pii/S0008884614001653 
41 
 
[10] TSVETKOV, D. S., A.S. STEPARUK a A.Yu. ZUEV. Defect structure and related 
properties of mayenite Ca12Al14O33. Solid State Ionics [online]. 2015, 276: 142-148 
[cit. 2015-12-26]. DOI: 10.1016/j.ssi.2015.04.003. ISSN 01672738. Dostupné z: 
http://www.sciencedirect.com.ezproxy.lib.vutbr.cz/science/article/pii/S016727381500
1502 
[11] HOSONO, Hideo, Keiichi TANABE, Eiji TAKAYAMA-MUROMACHI, Hiroshi 
KAGEYAMA, Shoji YAMANAKA, Hiroaki KUMAKURA, Minoru NOHARA, 
Hidenori HIRAMATSU a Satoru FUJITSU. Exploration of new superconductors and 
functional materials, and fabrication of superconducting tapes and wires of iron 
pnictides. Science and Technology of Advanced Materials [online]. 2015, 16(3): 
033503- [cit. 2015-12-26]. DOI: 10.1088/1468-6996/16/3/033503. ISSN 1468-6996. 
Dostupné z: http://iopscience.iop.org/article/10.1088/1468-
6996/16/3/033503/meta;jsessionid=48B15CD5DD818BE0D9114F4F47C41D66.c1.io
pscience.cld.iop.org 
[12] TCHAMBA, A.B., J.C. SOFACK, R. YONGUE a U.C. MELO. Formulation of 
calcium dialuminate (CaO·2Al2O3) refractory cement from local bauxite. Journal of 
Asian Ceramic Societies [online]. 2015, 3(2): 164-172 [cit. 2015-12-26]. DOI: 
10.1016/j.jascer.2015.01.001. ISSN 21870764. Dostupné z: 
http://linkinghub.elsevier.com/retrieve/pii/S2187076415000020 
[13] KUMAR, Sanjay, A. BANDOPADHYAY, T.C. ALEX a Rakesh KUMAR. 
Influence of mechanical activation on the synthesis and hydraulic activity of calcium 
dialuminate. Ceramics International [online]. 2006, 32(5): 555-560 [cit. 2015-12-26]. 
DOI: 10.1016/j.ceramint.2005.04.017. ISSN 02728842. Dostupné z: 
http://linkinghub.elsevier.com/retrieve/pii/S0272884205001239 
[14] Calcium Aluminate Cements (CAC) - Phases and Structure of Calcium Aluminate 
Cements. AZO materials [online]. 2002 [cit. 2015-12-27]. Dostupné z: 
http://www.azom.com/article.aspx?ArticleID=1635 
[15] ROPP, Richard C. Encyclopedia of the alkaline earth compounds [online]. 
Amsterdam: Elsevier, 2013, 1187 s. [cit. 2015-12-26]. ISBN 978-0-444-59550-8. 
Dostupné z: https://books.google.cz/books?id=yZ786vEild0C 
[16] CHANDRADASS, J., Dong Sik BAE a Ki Hyeon KIM. Synthesis of calcium 
hexaaluminate (CaAl12O19) via reverse micelle process. Journal of Non-Crystalline 
Solids [online]. 2009, 355(48-49): 2429-2432 [cit. 2015-12-27]. DOI: 
10.1016/j.jnoncrysol.2009.08.032. ISSN 00223093. Dostupné z: 
http://linkinghub.elsevier.com/retrieve/pii/S0022309309005857 
  
42 
 
[17] COMMITTEE ON ADVANCED FIBERS FOR HIGH-TEMPERATURE 
CERAMIC COMPOSITES, Commission on Engineering and Technical Systems. 
Ceramic fibers and coatings: advanced materials for the twenty-first century [online]. 
Washington, D.C: National Academies Press, 1998 [cit. 2015-12-27]. ISBN 978-030-
9074-971. Dostupné z: http://www.nap.edu/read/6042/chapter/8 
[18] STEPHAN, Dietmar a Sebastian WISTUBA. Crystal structure refinement and 
hydration behaviour of doped tricalcium aluminate. Cement and Concrete Research 
[online]. 2006, 36(11): 2011-2020 [cit. 2015-12-28]. DOI: 
10.1016/j.cemconres.2006.06.001. ISSN 00088846. Dostupné z: 
http://linkinghub.elsevier.com/retrieve/pii/S0008884606001669 
[19] MOON, Juhyuk, Seyoon YOON, Renata M. WENTZCOVITCH, Simon M. 
CLARK, Paulo J.M. MONTEIRO a J. BIERNACKI. Elastic Properties of Tricalcium 
Aluminate from High-Pressure Experiments and First-Principles Calculations. Journal 
of the American Ceramic Society [online]. 2012, 95(9): 2972-2978 [cit. 2015-12-28]. 
DOI: 10.1111/j.1551-2916.2012.05301.x. ISSN 00027820. Dostupné z: 
http://doi.wiley.com/10.1111/j.1551-2916.2012.05301.x 
[20] MEREDITH, P., A. M. DONALD, N. MELLER a C. HALL. Tricalcium aluminate 
hydration: Microstructural observations by in-situ electron microscopy. Journal of 
Materials Science [online]. 2004, 39(3): 997-1005 [cit. 2015-12-28]. DOI: 
10.1023/B:JMSC.0000012933.74548.36. ISSN 0022-2461. Dostupné z: 
http://link.springer.com/10.1023/B:JMSC.0000012933.74548.36 
[21] GAKI, A., Th. PERRAKI a G. KAKALI. Wet chemical synthesis of monocalcium 
aluminate. Journal of the European Ceramic Society [online]. 2007, 27(2-3), 1785-
1789 [cit. 2016-02-08]. DOI: 10.1016/j.jeurceramsoc.2006.05.006. ISSN 09552219. 
Dostupné z: http://linkinghub.elsevier.com/retrieve/pii/S0955221906003311 
[22] PATI, R. K., A. B. PANDA a P. PRAMANIK. Journal of Materials Synthesis and 
Processing [online]. 10(4), 157-161 [cit. 2016-02-08]. DOI: 
10.1023/A:1023013913102. ISSN 10647562. Dostupné z: 
http://link.springer.com/10.1023/A:1023013913102 
[23] LEA, F. M. The chemistry of cement and concrete. 3rd ed. New York Chemical 
Publishing Co.: Chemical Pub. Co, 1970. ISBN 08-206-0212-4. 
[24] GAKI, A., R. CHRYSAFI a G. KAKALI. Chemical synthesis of hydraulic calcium 
aluminate compounds using the Pechini technique. Journal of the European Ceramic 
Society [online]. 2007, 27(2-3), 1781-1784 [cit. 2016-02-10]. DOI: 
10.1016/j.jeurceramsoc.2006.05.002. ISSN 09552219. Dostupné z: 
http://linkinghub.elsevier.com/retrieve/pii/S0955221906003207 
  
43 
 
[25] FUMO, D.A., M.R. MORELLI a A.M. SEGADÃES. Combustion synthesis of 
calcium aluminates: the origin, evolution, and impact of doi moi. Materials Research 
Bulletin. 1996, 31(10), 1243-1255. DOI: 10.1016/0025-5408(96)00112-2. ISSN 
00255408. Dostupné také z: 
http://linkinghub.elsevier.com/retrieve/pii/0025540896001122 
[26] BURKES, Douglas E. a John J. MOORE. Auto-Ignition Combustion Synthesis of 
Calcium Aluminate Ceramic Powders. Combustion Science and Technology [online]. 
2007, 180(1), 143-155 [cit. 2016-02-10]. DOI: 10.1080/00102200701600846. ISSN 
0010-2202. Dostupné z: 
http://www.tandfonline.com/doi/abs/10.1080/00102200701600846 
[27] AVVAKUMOV, Evgenii, Mamoru SENNA a Nina KOSOVA. Soft 
Mechanochemical Synthesis: A Basis for New Chemical Technologies [online]. 
Dordrecht: Kluwer Academic Publishers, 2001 [cit. 2016-02-12]. ISBN 0-306-
47646-0. Dostupné z: 
https://books.google.cz/books?hl=cs&lr=&id=bGik53jhglQC&oi=fnd&pg=PP8&dq
=mechanochemical+synthesis+calcium+aluminates&ots=d3Zo-ra-
yE&sig=pyG2To8RBPnNJz2GGf7XG3l-
X3I&redir_esc=y#v=onepage&q=mechanochemical%20synthesis%20calcium%20al
uminates&f=false 
[28] KUMAR, Sanjay, A. BANDOPADHYAY, T.C. ALEX a Rakesh KUMAR. 
Influence of mechanical activation on the synthesis and hydraulic activity of calcium 
dialuminate. Ceramics International [online]. 2006, 32(5), 555-560 [cit. 2016-02-
12]. DOI: 10.1016/j.ceramint.2005.04.017. ISSN 02728842. Dostupné z: 
http://linkinghub.elsevier.com/retrieve/pii/S0272884205001239 
[29] Čisté a laboratorní chemikálie. PENTA [online]. Praha: PENTA s.r.o. [cit. 2016-
0506]. Dostupné z: http://www.pentachemicals.eu/ciste-laboratorni-chemikalie.php 
[30] X-ray Powder Diffraction (XRD). DUTROW, Barbara a Christine CLARK. 
Geochemical Instrumentation and Analysis [online]. [cit. 2016-04-01]. Dostupné z: 
http://serc.carleton.edu/research_education/geochemsheets/techniques/XRD.html 
[31] MÁSILKO, Jiří. Rentgenová difrakční analýza na práškových vzorcích. In: 
Chempoint [online]. Brno: Fakulta chemická, Vysoké učení technické v Brně, 2011 
[cit. 2016-04-02]. Dostupné z: http://www.chempoint.cz/rentgenova-difrakcni-
analyza-na-praskovych-vzorcich  
[32] Scanning Electron Microscopy (SEM). MATERIALS EVALUATION AND 
ENGINEERING, INC. [online]. Plymouth, 2014 [cit. 2016-05-09]. Dostupné z: 
http://www.mee-inc.com/hamm/scanning-electron-microscopy-sem 
[33] Přístrojové vybavení. Centrum materiálového výzkumu [online]. Brno: Faculty of 
Chemistry, Brno University of Technology, 2011 [cit. 2016-05-16]. Dostupné z: 
http://www.materials-research.cz/cz/laboratore/laborator-kovu-a-koroze/pristrojove-
vybaveni/ 
44 
 
[34] Superkanthal furnace. Materials Research Centre [online]. Brno University of 
Technology: Faculty of Chemistry, Brno University of Technology, 2011 [cit. 2016-
04-22]. Dostupné z: http://www.materials-research.cz/en/laboratories/laboratory-of-
inorganic-binders/superkanthal-furnace 
  
45 
 
7. SEZNAM ZKRATEK 
CA CaO·Al2O3 
C12A7 12CaO·7Al2O3 
C3A 3CaO·Al2O3 
CA2 CaO·2Al2O3 
CA6 CaO·6Al2O3 
C2S 2CaO·SiO2 
C2AS 2CaO·Al2O3·SiO2 
C2MS2 2CaO·MgO·2SiO2 
C4AF 4CaO·Al2O3·Fe2O3 
CAH10 CaO·Al2O3·10H2O 
C2AH8 2CaO·Al2O3·8H2O 
AH3 Al(OH)3 
C3AH6 3CaO·Al2O3·6H2O 
C4AH13 4CaO·Al2O3·13H2O 
EDTA kyselina ethylendiamintetraoctová 
XRD rentgenová difrakční analýza 
SEM rastrovací elektronová mikroskopie, 
 rastrovací elektronový mikroskop 
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8. PŘÍLOHY 
 
Obrázek 32: Snímek CA2 (sol-gel metoda) 
 
Obrázek 33: Sníměk CA (sol-gel metoda + EDTA) 
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Obrázek 34: Snímek C3A (vysokoteplotní metoda) 
 
Obrázek 35: Snímek C3A ( sol-gel metoda) 
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Obrázek 36: Snímek C3A (sol-gel metoda + EDTA) 
 
Obrázek 37: Snímek C12A7 (vysokoteplotní metoda) 
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Obrázek 38: Snímek C12A7 (sol-gel metoda) 
 
Obrázek 39: Snímek C12A7 (sol-gel metoda + EDTA) 
